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(57) Abstract: An SiO : -based fibre optical waveguide for transmitting a high light power density is produced in a two-step process 
whereby the preform is produced first and the fibre optical waveguide is drawn from the preform. When the core material (5) is 
^ separated with SiCU and 0 2 , the compound GeCl 4 is added in the quantity necessary to obtain a Ge0^2 ?concentration of between 
O 0.001 mol 9o and 1 mol % in the core (9) and to ensure that the core (9) refractive index differs from the refractive index of the Si0^2 
^ ?by less than 0.001. Alternatively, the preform can be treated with an atmosphere containing H 2 after the core material (5) has been 



separated. 
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(57) Zusammenfassung: Xur I Icrsicllung einer Lichtleitfaser aus SKVBasis zur Ubertragung einer hohen Lichtleistungsdichte wird 
in einem Zwei-Schriu-Pro/elJ /unachsi die Preform hergestellt und dann aus dieser die Lichtleitfaser gezogen. Dabei wird bei einer 
Abscheidung des Kern-Mjierijl> (5) mil SiCl 4 und 0 2 die Verbindung GeCLt in einer Menge zugegeben, bei der sich eine GeCV 
Konzentration im Kern <y> /.wischen (),(K)I mol % und 1 mol % einstellt und sich die Brechzahl der Kerns (9) weniger a)s 0,001 
gegeniiber der Brechzahl des Si() : venindcrt. Alternativ erfolgt nach der Abscheidung des Kern -Materials (5) eine Behandlung der 
Preform mil einer H 2 -huHigcn Aimosphiire. 
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Lichtleitfaser auf Si0 2 -Basis zur Ubertragung einer hohen Lichtleistungsdichte sowie 

Herstellungsverfahren dazu 

10 

Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur Herstellung einer Lichtleitfaser auf Si0 2 -Basis 
zur Obertragung einer hohen Lichtleistungsdichte, bei dem in einem Zwei-Schritt-Prozeft 
zunachst eine Preform hergestelit und dann aus dieser die Lichtleitfaser gezogen wird, sowie 
auf eine Lichtleitfaser. 

15 

Urn gewtmschte effektive Lichtleitungseigenschaften zu erreichen, mud zwischen Mantel und 
Kern einer Lichtleitfaser bekanntermaften ein Brechzahlunterschied dahingehend bestehen, 
dad die Brechzahl des Mantels gegenuber der des Kerns abgesenkt ist t damit Totalreflexion 
von aus dem Kern zum Mantel hin laufender Strahlung erfolgt. Der Brechzahlunterschied kann 
20 dabei entweder als Brechzahlsprung zwischen Kern und Mantel Oder in Form eines bestimmten 
Brechzahlprofiles ausgebildet werden. 

Bei der Herstellung einer Lichtleitfaser kann der Brechzahlunterschied auf zwei Weisen erreicht 
werden. Mahike/Gdssing, „Fiber Optic Cables", Publicis MCD Verlag Eriangen, 1997, Seiten 29 

25 bis 33 und 94 bis 101, schildern, daft die Dotierung von Si0 2 mit Ge0 2 Oder P 2 0 5 eine 
brechzahlerhohende Wirkung hat. Sie schlagen deshalb Herstellverfahren vor, bei denen der 
Kern einer Lichtleitfaser mit diesen Substanzen dotiert wird, urn durch Anhebung der Kern- 
Brechzahl den Brechzahlunterschied fur die gewunschten Lichtleitungseigenschaften zu 
erreichen. Ahnliches ist auch in Agrawal, „Fiber-Optic Communication Systems - , 2. Auf!., John 

30 Wiley & Sons, New York, 1997, auf den Seiten 64 bis 68 beschrieben. 

Eine weitere Moglichkeit zum Erzielen des erforderlichen Brechzahlunterschiedes findet sich in 
der EP 0 520 337 A1, die die Dotierung des Mantels mit Fluor zur Absenkung der Brechzahi 
des Mantels erwahnt. Der erforderliche Brechzahlunterschied wird dabei nicht durch die 
35 Anhebung der Kem-Brechzahl sondem durch die Absenkung der Mantel-Brechzahl erreicht Zur 
Vergleichmafcigung des Brechzahlveriaufes im Kern ist in EP 0 520 337 A1 zusStzlich zur 
brechzahlsenkenden Manteldotierung eine Kombination aus Fluordotierung und Ge0 2 - bzw. 
P 2 Os-Dotierung des Kern-Materials beschrieben, wobei beide Dotierungen nur in geringen 
Konzentrationen vorgenommen werden. Diese gegenlSufig wirkenden Dotierungen 
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Mantel-Material besteht Ar.schlieGend wird daruber hinaus das Kern-Maieria! zusatzlich derail 
dotiert, daft seine Brechzahl urn weniger als 0,001 gegenuber der Brechzahl des undotierten 
Kern-Materials verandert wird. Eine Dotierung des Kern-Materials mit Fluor findet dabei nicht 
sta". Diese erfinduncsgemalJe geringe Dotierung des Kerns verbessert die 
5 Ubenragungseigenschaften der Lichtleitfaser fur Strahlung hoher Leistungsdichte und 
verminderi die Degradationserscheinungen, die bislang bei hohen Lichtleistungen unvermeidbar 
vvaren. 

Die Dotierung des Kern-Materials erfolgt vorzugsweise mit Ge, P, Sn, Al, N oder CI. Diese 
10 Substanzen sind in Herstellprozessen einfach .als Dotierungsmaterial anzuwenden und fuhren 
zur gewunschten Lichtieistungsfestigkeit. Sie konnen einzein oder in Kombination verwendet 
werden. Besonders zu bevorzugen ist eine derartig geringe Konzentration, daft dadurch die 
Brechzahl des dotierten Kern-Materials um 0,00001 bis 0,001, vorzugsweise zwischen 0,0004 
bis 0,0008 von der des undotierten Kern-Materials abweicht. Im vorzugsweise genannten 
15 Bereich erhalt man besonders lichtleistungsfeste Fasern. 

Eine Germanium-Dotierung wird bisher bei Verfahren zur Lichtleitfaserherstellung zur 
Erzeugung eines definierten Brechzahlprofiles (Anderung des Brechungsindex) eingesetzt. 
Dabei ist allgemein bekannt, daft Dotanden, so auch Germanium, die Stabilitat der Lichtleitfaser 
20 gegenuber energiereicher Strahlung verschlechtern. Daher wird ein undotiertes" Kernmateriai 
bevorzugt; ublicherweise reines Si0 2 fur das Kernmateriai und innerer Mante! aus Fiuor- 
dotiertem Si0 2 , zur Hersteliung der Brechzahiabsenkung. 

Uberraschend wurde festgestellt, dafi kleine Mengen an Germanium im Kernmateriai die 
25 Leistungsstabilitat erheblich verbessern. Dabei soilte die Dotierung so erfolgen, daa im 
Kernmateriai Ge0 2 in einer Konzentration zwischen 0,001 mol% und 1 mol% vorliegt, wobei ein 
Bereich zwischen 0,3 mol% und 0,6 mol% sich durch besondere Lichtieitungsfestigkdt 
auszeichnet, ohne daG die Transmission geschv/Scht ware. 

30 Bei der Abscheidung des Kern-Materials mit SiCl 4 und 0 2 kann die Verbindung GeCI 4 in einer 
Menge zugegeben werden, bei der sich eine Ge0 2 -Konzentration im Kern zwischen 0,001 
mol% und 1 mol% einstellt und sich die Brechzahl des Kerns weniger als 0,001 gegenuber der 
Brechzahl des SiO a verandert. 

35 Zu dem. ublicherweise gasformigery Reaktionsgemisch von.. SiCU und 0 2 (bei 
Innenrohrverfahren, wie MCVD oder PCVD) oder SiCU und «inem H 2 /0 2 -Gemisch (bei direkten 
Flammenverfahren, wie OVD oder VAD) wird gasformiges GeCI 4 zugesetzt, zum Beispiel in 
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einer Menge ICO seem SsCU + 1 seem GeCi 4 . Je nach Verfahrensbedingungen wird von diesem 
Gemisch eine etwas variierende Menge Ge0 2 in das Kernmaterial eingebaut. 

Eine deutliche Erhohung der Leistungsbelastbarkeit der Lichtleitfaser 1st nur festzustelien, wenn 
5 die durch die Dotierung erzeugte Veranderung der Brechzahl zwischen 0,00001 und 0,001 
gegenGber der Brechzahl des reinen Si0 2 liegt. Die angegebenen Grenzen sind jedoch nicht als 
absolute Werte anzusehen, ab denen die Leistungsbelastbarkeit der Faser abrupt abfailt Die 
angegebene obere Grenze fur die Veranderung der Brechzahl durch die Dotierung wird vor 
allem dadurch festgefegt, daB etwa bis zu der Brechzahlanderung von maximal 0,001 keine 
10 Veranderung der ■ effektiven lichtleitenden Etgenschaften (Erhaltung des Brechzahlprofils, 
Erhaltung des Brechzahlsprungs zwischen Kern und Mantel) festzustellen ist. 

Wird eine zu geringe Dotierung der Preform vorgenommen, erhalt man eine unzureichende 
Langzeitstabilitat, die, be; einer Lichtleitfaser ganz ohne Dotierung, der einer herkommlichen 
15 Lichtleitfaser entspricht. Wird eine zu hohe Dotierung vorgenommen, verringert sich die 
Anfangstransmission und die Langzeitstabilitat verschlechtert sich ebenfalls. 

Die Erfindung lost das eincangs erwahnte Problem weitermit einem Verfahren zur Herstellung 
einer Lichtleitfaser zur Ubertragung einer hohen Liehtleistungsdichte, bei dem in einem Zwei- 
20 Schrfc-Prozeft zunachst eine Preform hergesteflt und danri aus dieser die Lichtleitfaser 
gezogen wird, wobei die Preform nach einer Abscheidung eines Kern-Materials und vor dem 
Ziehen der Lichtleitfaser mit einer H 2 -haltigen Atmosphare behandelt wird, so dad das Kern- 
Material der Preform mit Wasserstoff beladen wird. 

25 Ebenfalls wird das Problem gelost durch eine Lichtleitfaser mit einem Kern und einem Mantel, 
herstellbar durch Abscheiden eines Kern-Materials und eines Mantel-Material zu einer Preform 
und Behandeln der Preform mit einer H 2 -haltigen Atmosphare, so daft das Kern-Material mit 
Wasserstoff beladen wird, und Ziehen der Preform zur Lichtleitfaser. Nach der Abscheidung des 
Kern-Materials erfolgt also eine Behandlung der Preform mit dem Si0 2 -Kem und Ruor- 

30 dotiertem inneren Mantel mit einer H 2 -haltigen Atmosphare bei hGherer Temperatur erfolgt 
Optional kann dabei eine H 2 -Behandlung des Mantels vermieden werden. 

Die in die Preform eindiffundierten Wasserstoffatome werden in das Material eingelagert und 
reagieren zum Teil mit atomaren Defekten innerhalb der Materialschichten. Es erfolgt vermutlich 
35 weiter eine teilweise chemische Reduktion der Si-O-Si-Verbindungen zu Si-Si-Verbindungen. 
Es wird angenommen, daB die in den Materialschichten eingelagerten Wasserstoffatome ein 
Reservat dafur bilden. Die wShrend des Betriebes der Lichtleitfaser durch die Lichtleitung' 
entstehenden Defekte im Kern-Material kdnnen wahrscheinlich durch Wasserstoffatome aus 
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diesem Reser/at gehelit werden und sichern dadurch den Betrieb der Lichtleitfaser mit einer 
hohen Leistungsdichte mit hoher Stabilitat uber einen langen Zeitraum. 

Der Wirkungsmechanismus der geringen Germanium-Dotierung des Kern-Materials und der 
5 Wasserstoff-Beladung der Preform ist noch nicht vollstandig bekannt und bedarf weiterer 
Uncersuchungen. Wesentlich ist aber, daft die Germanium-Dotierung des Kern-Materiafs fur 
sich alieine eine mindestens 30-fach langere Einsatzdauer der Lichtleitfaser und die 
Wasserstoff-Beladung der Preform fur sich alieine eine mindestens funffach langere 
Einsatzdauer der Lichtleitfaser bewirkt. Diese Ergebnisse wurden fur eine Lichtleitfaser mit 15 
10 pm Kerndurchmesser, eine Wellenlange des gefuhrten Lichtes von 441 nm bei einer Leistung 
von 1 W Dauerstrich-Betrieb gewonnen. Fur eine andere Wellenlange und einen anderen 
Leistungseintrag ergeben sich andere Werte. Es soil hier nur verdeutlicht werden, dafl mit jeder 
der Mafinahmen eine wesentiiche Verbesserung.der Stabilitat der Obertragungs-eigenschaften 
einer Lichtleitfaser auf einen langen Betriebszeitraum gesichert werden kann. 

Die Wirkung des Wasserstoffs zur Leistungsstabilisierung beruht offensichtlich hauptsachlich 
auf sein Vorhandensein im Kernmaterial. Eine Einlagerung des Wasserstoff in die Schicht(en) 
des Mantels hat demgegenuber vermutiich eine untergeordnete Bedeutung. Diese kann 
moglicherweise hauptsachlich als Reservat fur Wasserstoff dienen, der beim Betrieb der 
20 Lichtleitfaser in den Kern hinein diffundiert. 

Der Wasserstoff diffundiert zum einen in das Kern-Material der Preform und reagiert zum 
anderen mit dem Si0 2 des Kernmaterials, wird dadurch „unbeweglich" und kann beim 
nachfolgenden Ziehen der Preform zur Faser nicht ausdiffundieren. Die notwendigen hohen 
25 Temperaturen sichern einerseits eine hohe Diffusionsgeschwindigkeit, andererseits aber auch 
die Reaktion mit dem Si0 2 . Zu hohe Temperaturen beeintrSchtigen jedoch den Gesamtprozefc 
und fuhren insbesondere zu einer Profilveranderung des Brechzahlverlaufes durch Fluor- 
diffusion. 

30 Besonders gunstig ist die Kombination einer geringen Germanium-Dotierung (z.B. 0,05 mol%) 
mit einer Wasserstoffbehandlung der fertigen Preform oder auch eines innen beschichteten 
Rohres vor dem Kollabieren. Eine Weiterbildung sieht eine Kombination der vorgenannten 
Verfahrensschritte vor, die darin besteht, dafi bei der Abscheidung des Kern-Materials mit SiCI 4 
und 0 2 die Verbindung GeCI 4 in einer Menge zugegeben wird, bei der sich eine Ge0 2 - 

35 Konzentration im Kern zwischen 0,001 mol% und 1 mol% einstellt und sich die Brechzahl des 
Kerns weniger als 0,001 gegenuber der Brechzahl des .Si0 2 verandert und nach der 
Abscheidung des Kern-Materials eine Behandlung der Preform mit einer H 2 -haltigen . 
Atmosphare erfolgt 
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Die Behandlung der Preform mit Wasserstoff erfolgt am einfachsten durch eine 
AuGenatmosphare, die die Preform umgibt. Diese kann zum Beispiel bei dem OVD-Verfahren, 
dem VAD-Verfahren Oder dem MCVD-Verfahren durch einen WasserstoffuberschuG in der 
Brennerfiamme reaiisiert werden Oder diese wird zum Beispie! beim PCVD-Verfahren in einem 
die Preform umgebenden Behalter erzeugt 



Die Hersteilung der Preform erfolgt in einem Fall durch direkte Verfahren. Zu denen gehoren 
Flammenverfahren, wie OVD und VAD, das Ziehen aus der Schmelze oder das Sol-Ge!- 
10 Verfahren. * ' • . 

Einen besonders einfachen und stabilen ProzeBablauf gewahrleistet ein Innenrohrverfahrsn, 
wie das MCVD-Verfahren oder das PCVD-Verfahren, welches fur einen der oben genannten 
erfindungsgemaflen Verfahrensschritten (Germanium-Dotierung des Kern-Materials oder der 
15 Wasserstoff-Beladung der Preform oder deren Kombination) entsprechend modifiziert wird. Die 
Preform besteht hier aus einem Rohr, bei dem eine Innenbeschichtung dieses Rohres mit der 
Abscheidung des Mantels und der Abscheidung des Kern-Materials erfolgt. Durch 
anschfieBendes Kollabieren des innen beschichteten Rohres unter Anwendung der 

Warmequelle wird die Preform hergestellt, aus der die Lichtleitfaser gezogen wird. 

20 ...... • 

Bei einem Innenrohn/erfahren ist es vorteilhaft nach der Abscheidung des Kern-Materials eine 
Behandlung des innen beschichteten Rohres mit einer H 2 -haltigen Innenatmosphare 
durchzufuhren. Alternativ kann hier auf eine Wasserstoff-Beladung der Materialschichten durch 
die Aufienatmosphare verzichtet werden. Die Wasserstoff-Beladung Qber die Innenatmosphare 
25 ist technologisch einfacher zu fuhren und erfordert weniger Zeit. Die Wasserstoff-Beladung Qber 
die Aufcenatmosphare lagert jedoch erne groflere'Anzahi Wasserstoffatome in die Materialien 
der Preform ein, bildet also ein grofieres Reservat. Daher kann es zweckmSGig sein, die 
Wasserstoff-Behandlung der Preform sowohl uber die Innen- und die AuBenatmosphare 
durchzufuhren. 



Bei den Verfahren zur Hersteilung der Preform kGnnen die Materialschicht fQr den Mantel 
und/oder das Kernmaterial pords abgeschieden und nachfolgend verglast werden. Die 
Wasserstoff-Beladung erfolgt bei einer Preform mit einer oder mehreren porosen Schichten 
besonders schnell und wirkungsvoll. - ^ 

Alternativ oder zusatzlich zur Au&enbehandlung und/oder Innenbehandlung mh Wasserstoff 
nach der Abscheidung des Kern-Materials kann bei Verfahren, die mit einem Rohr arbeiten, das 
innen beschichtete Rohr vor und/oder wahrend des Kollabierens des Rohres mit der H 2 - 



WO 11 1/921 "3 PCT/EPO 1/06083 

10 



Ausgangsmaterialien fur die Preform und/oder wahrend der Herstellung der Preform tind/oder 
nacn der Herstellung der Preform durchgefuhrt werden. 

Die erfindungsgemaften Mallnahmen sind also unabhangig von den Schritten der Herstellung 
5 eine- Lichtleitfaser bzw. den Merkmalen einer Lichtleitfaser, die ihre Lichtleitungseigenschaften 
beirerfen, also unabhangig vom Brechzahlunterschied zwischen Kern und Mantel der 
Lichtleitfaser, da durch die Erfindung die Brechzahl von Mantel- und Kern-Material im' 
wesentlichen unverandert bleiben. Somit konnen die erfindungsgemaBen Verfahrensschritte 
bzw. Merkmale bei beiiebigen Hersteilverfahren bzw. Lichtleitfasern Anwendung finden, urn die 
10 gewunschte Langzeitstabilitat hinsichtlich des Fuhrens hoher Leistungsdichten zu erreichen. 

In Suzanne R. Nagel, „R&D Directions for Optical Fiber", IEEE LTS 26-34, November 1992 und 
in John B. MacCherney and David J. DiGiovanni, ..Materials Development of Optical Fiber* 
J.Am.Soc. 73(12) 3537-56 (1990), werden die wichtigsten Herstellungsverfahren fur 
15 Lichtleitfasern beschrieben, die samtlich im Zusammenhang mit einigen oder alien 
Verfahrensschritten der Erfindung Anwendung finden konnen, urn eine Verbesserung der 
Leistungsfestigkeit und -stabilitat von Lichtleitfasern auf Si0 2 -Basis zu erzielen. 

Die erfindungsgema&en Lichtleitfasern sind aufgrund. ihrer Lichtieistungsfestigkeit besonders 
20 dazu geeignet, Licht mit einer mittieren Lichtleistung von 0,5 W oder mehr oder einer mittieren " 
Leistungsdichte von 0,4 MW/cm 2 oder mehr zu fuhren. Die Erfindung sieht deshalb die 
Verwendung einer der erwahnten Lichtleitfasern vor,. wobei -Licht mit einer mittieren 
Lichtleistung von 0,5 W oder mehr oder einer mittieren Leistungsdichte von 0,4 MW/cm 2 oder 
mehr in der Lichtleitfaser gefuhrt wird. Eine soiche Verwendung ist besonders vorteilhaft, wenn 
25 hohe Lichtleistungen von einem Laser zu abgefuhrt werden sollen. Ein Beispiel fur eine solche 
Anwendung ist die Laserprojektion, bei der insbesondere die Eigenschafi einer Lichtleitfaser, 
bestandig gegenuber leistungsstarkem Licht verschiedenster Weilenlangenbereiche zu sein, 
vorteilhaft ist. 

30 Die Erfindung wird nachfolgend an Hand von Figuren beschrieben. Es zeigen: 

Fig. 1 Querschnitt eines innen beschichteten Rohres vor dem Koliabieren, 

Fig. 2 Querschnitt einer Preform nach dem Koliabieren des Rohres, 

Fig. 3 Darstellung.der Leistungsfestigkeit, angegeben uber den Transmissiorisverlauf 

35 bei 441 nm uber die Dauer der Lichtubertragung bei 441 nm, 

Fig. 4 Darstellung der Leistungsfestigkeit, angegeben uber den Transmissionsvertauf 

bei 532 nm uber die Dauer der Lichtubertragung bei 532 nm, 

Fig. 5 Darstellung der Leistungsfestigkeit, angegeben Ober den Transmissionsvertauf 
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bei 630 nm uber die Dauer der Lichtubertragung bei 441 nm, 
Fig. 6 Querschnitt einer Preform nach dem OVD-Verfahren. 

Fig. 1 zeigt den Querschnitt eines Rohres 1 vor dem Kollabieren. Ein Ausgangsrohr mit einer 
5 Lance von 1,20 m mit einem Aufiendurchmesser von 14 mm und einem Innendurchmesser von 
1 1 r.m wird in einem PCVD-Verfahren eingesetzt. Ein derartiges Ausgangsrohr ist unter der 
Bezeichnung F300/Heraeus Quarzglas handelsOblich. Das Rohr 1 hat eine Innenatmosphare 7 
und ist von einer Auflenatmosphare 6 umgeben. Eine Warmequelle 2 wird so gesteuert, daB 
diese das Rohr 1 im Bereich seiner Langenausdehnung und in seinem Umfang gleichfermig 
0 erwarmt. Im Beispiel wird das Rohr 1 gedreht und die Warmequelle 2 ist eiri Ring einer 
Mikrowellenkavitat, die langs des Rohres 1 gleichmafiig linear bewegt wird. In einem ersten 
Verfahrensschritt wird der n Mantel T 3 aus Si0 2 erzeugt. Dieses entsteht in der Reaktion der 
Innenatmosphare 7 aus SiCI 4 und 0 2 . 

5 Die Temperaturfuhrung wird so ausgelegt, dad eine gleichmSfcig 15 pm dicke Beschichtung des 
Innendurchmessers des Rohres 1 mit Si0 2 erfolgt. In einem zweiten Verfahrensschritt wird der 
„Man:el V 4 erzeugt. Dieses entsteht in der thermischen Reaktion der Innenatmosphare 7 aus 
SiCI 4 : C2F3CI3 und 0 2 . Der .Mantel 1 u besteht aus Fluor-dotiertem Si0 2 mit einer Dicke von 0,25 
mm. In einem dritten Verfahrensschritt wird eine "25 pm dicke Kernbeschichtung 5 aus Si0 2 

0 erzeugt. Diese entsteht in der thermischen Reaktion der innenatmosphare 7 aus SiCI 4 und 0 2 . 
Bis hierher sind die Verfahrensschritte allgemein ublich und das innenbeschichtete Rohr 1 wird 
dann koilabiert, so dafi anschliefSend aus der erhaltenen Preform eine Lichtleitfaser gezogen 
werden kann. 

Gemall der Erfindung werden nun ein Oder mehrere Verfahrensschritte modifiziert Oder mit dem 
innen beschichteten Rohr 1 zusatzlich durchgefuhrt, urn die Leistungsfestigkeit und -stability 
der aus der Preform gezogenen Lichtleitfaser zu erhehen. Im Beispiel wird der 
Innenatmosphare 7 wahrend der Abscheidung des Kern-Materials 5 1sccm GeCL, auf 100 seem 
SiCU zum Gemisch aus SiCI 4 und 0 2 zugesetzt. Dies fuhrt zu einer BrechzahlerhOhung des 
Kern-Materials von nur 0,0004 bzw. zu einer Germanium-Dotierung von 0,3 mol% Ge0 2 im 
Kemmaterial. Allein durch diese Dotierung wird die Leistungsstabilitat der aus der Preform 
gezogenen Lichtleitfaser urn mehr als 30-fach fur blaues Licht gesteigert 

Eine weitere Verbesserung der BestSndigkeit der Lichtleitfaser gegen Schaden durch das in der 
Lichtleitfaser gefuhrte Licht wird durch eine Wasserstoff-Behandiung des inriehbeschichteten 
Rohres 1 erzielt. Im Beispiel wird das Edeigas Argon mit 3% Wasserstoff versetzt und dem 
Rohr 1 als Innenatmosphare 7 zugefuhrt Dies erfolgt solange bis die gesamte nutzbare LSnge 
des Rohres 1 eine Aufwarmung durch die Warmequelle 2 erfahren hat. 
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Fig. 2 zeigt eine Preform, d.h. ein kollabiertes Rohr 8 mit dem Mantel 3, 4 und einem Kern 9 im 
Querschnitt. Die Innenbeschichtung des unkollabierten Rohres erfoigte hier ahniich zu'den in 
Fig. 1 beschriebenen Schritten, hier aiierdings mit dem MVCD-Verfahren. Hier ist die 
5 Warmequeiie 2 ein Ftammenring einer Wasserstoff-Sauerstoff-Verbrennung, der iangs des 
Rohres gleichmafrig linear bevvegt wird. In dem ersten Verfahrensschritt wird der .Mantel 2" 3 
aus Si0 2 erzeugt. Dieses entsteht in der thermischen Reaktion der Innenatmosphare 7 aus 
SrCI 4 und 0 2 . In dem zweiten Verfahrensschritt wird der n Mantef 1" 4 erzeugt. Dieses entsteht in 
der thermischen Reaktion der Innenatmosphare 7 aus SiCI 4 , C 2 F 3 CI 3 und 0 2 . In dem dritten 
10 Verfahrensschritt wird das Kern-Material 5 aus Si0 2 erzeugt. Dieses entsteht in der thermischen 
Reaktion der Innenatmosphare 7 aus SiCI 4 und 0 2 . 

Gemaft der Erfindung konnen wie oben beschrieben ein oder mehrere Verfahrensschritte 
modifiziert oder mit dem innen beschichteten Rohr zusatzlich durchgefuhrt werden, urn die 

15 Leistungsstabilitat der aus der Preform gezogenen Lichtleitfaser zu erhohen. In diesem Beispiel 
wird jedoch auf den Germanium-Eintrag und/oder die Wasserstoff-Behandlung Qber die 
Innenatmosphare des Rohres verzichtet. Hier erfoigt ausschlieftlich ein Wasserstoffeintrag aus 
der AulSenatmosphare 6 in das kollabierte Rohr 8. Dazu erhalt der Fiammenring der 
Warmequeiie 2 einen Wasserstoff-Uberschuft. Im Beispiel wird mit einem. sechsfach hSheren 

20 H 2 -Verhaitnis gegenuber 0 ? gearbeitet. Die Erwarmung des kollabierten Rohres '8 erfoigt auf 
1400 °C, wobei jeweiis eine Zone des kollabierten Rohres 8 in einer Breite von 10 cm von der 
Flammeneinwirkung betroffen ist und der Fiammenring kontinuierlich in Langsrichtung des 
kollabierten Rohres 8 mit einer Geschwindigkeit 0,5 cm/min bewegt wird. 

25 Infolge des Wasserstoffuberschusses und der hohen Temperatur des kollabierten Rohres 
diffundieren Wasserstoffatome bis in das Material des Kernes 9 hinein und fuhren zu einer 
bleibenden, nichtfluchtigen Wasserstoff-Beladung des kollabierten Rohres 8. Allein durch diese 
Wasserstoff-Beiadung wird die Leistungsstabilitat der Lichtleitfaser urn den Faktor funf 
gesteigert. 

30 

Die Wasserstoff-Beladung kann zusatzlich auch noch bei der Herstellung des innen 
beschichteten Rohres 1 Ober die AufcenatmosphSre 6 und/oder durch die innenatmosphare 7 
erfolgen (siehe dazu auch Fig. 1). Weiterhin kann zusatzlich die Germanium-Dotierung der 
Kernbeschichtung erfolgen. Jede dieser einzelnen MaSnahmen fQhrt zu einer Verbesserung der 
35 Leistungsfestigkeit und -stabilitat, wobei deren hochster Wert fur blaues Laserticht bei einer 
Kombination der Germanium-Dotierung und nachfolgender Wasserstoff-Beladung enmittelt 
wurde. - 
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Fig. 3 zeigt den Transmissionsvertauf T in % als Funktion der Betriebsdauer d in Tagen fur 
verschiedene Si0 2 -Lichtleitfasertypen und folgend genannte beispieihafte Parameter; 

von der Lichtleitfaser gefuhrtes Licht: jeweils 1 W Dauerstrich Laserlicht 

bei 441 nm, 

5 - Kerndurchmesser: jeweits 15 pm 

Transmissionsmessung bei 441 nm. 
Die durchgehende Linie zeigt einen Transmissionsverlauf fur eine herkommiiche Si0 2 - 
Lichtleitfaser. Die Strich-Punkt-Linie zeigt einen Transmissionsverlauf fur eine Lichtleitfaser, die 
aus einer mit Wasserstoff beladenen Preform hergestellt wurde. Die gepunktete Linie zeigt 
10 einen Transmissionsverlauf fur eine Lichtleitfaser, die aus einer Preform mit einem Germanium 
dotierten Kern hergestellt wurde. Die gestrichelte Linie zeigt einen Transmissionsverlauf fdr eine 
Lichtleitfaser, die aus einer mit Germanium im Kern dotierten und mit Wasserstoff beladenen 
Preform hergestellt wurde. 

15 Die dargestellten Transmissionsverlaufe fur die Lichtieitfasern, deren Preformen mit Germanium 
im Kern dotiert und/oder mit Wasserstoff beladenen wurden, zeigen eine mindestens funffach 
langere Betriebsdauer, bei der kein wesentlicher Transmissionsverlust feststelibar ist. 

Weiterhin wurde bei blauem Licht eine hahere Ausgangstransmission bei einer mit Wasserstoff 
20 beladenen und/oder mit Germanium inrf Kern dotierten Lichtleitfaser, im Vergleich zu einer 
herkommlichen Si0 2 -Lichtleitfaser t gemessen. ' '■ v 

Die verschiedenen Varianten der Erfindung haben ein unterschiedliches 
Langzeitstabiiitatsverhalten, wobei die Lichtleitfaser, bei der die Preform mit Germanium im 
25 Kern dotiert und mit Wasserstoff beladen wurde, die beste Langzeitstabilitat fur blaues Licht 
zeigt. ... 

Fig. 4 zeigt den Transmissionsverlauf T in % als Funktion der Betriebsdauer d in Tagen fur die 
in Fig. 3 genannten Lichtleitfasertypen und folgend genannte beispieihafte Parameter 
30 - von der Lichtleitfaser gefQhrtes Licht jeweils 1 W Dauerstrich Laserlicht 

bei 532 nm, 

- Kerndurchmesser jeweils 15 pm 

- Transmissionsmessung bei 532 nm. 

Die durchgehende Linie zeigt einen Transmissionsvierlauf fur eine herkemmliche SiCV 
35 Lichtleitfaser. Die Strich-Punkt-Linie zeigt einen Transmissionsverlauf fOr'eine Lichtleitfaser; die 
aus einer mit Wasserstoff beladenen Preform hergestellt wurde. Die gepunktete Linie zeigt 
einen Transmissionsverlauf fur eine Lichtleitfaser, die aus einer mit Germanium im Kem : 
dotierten Preform hergestellt wurde. Die gestrichelte Linie zeigt einen Transmissionsverlauf fQr 
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eine Lichtleitfaser, die aus einer mit Germanium im Kern dotierten und mit Wasserstoff 
beladenen Preform hergestellt wurde. 



5 Die cargestellten Transmissionsverlaufe zeigen auch hier fur die Germanium im Kern dotierten 
unc/cder mit Wasserstoff beladenen Prefcrmen und die daraus hergestellten Lichtleitfasern ein 
besseres Langzeitverhalten. Es ist hier fur die erfindungsgemafien Lichtleitfasern nur eine sehr 
geringe Verschiechterung der Transmission feststellbar. Hier hat jedoch die mit Wasserstoff 
beladene Preform die gunstigste Ausgangstransmission und den giinstigsten 
10 Transmissionsverlauf for grunes Licht. 

Fig. 5 zeigt den Transmissionsverlauf T in % als Funktion der Betriebsdauer d in Tagen for die 
in Fig. 3 genannten Lichtleitfasertypen und folgend genannte beispielhafte Parameter 

- von der Lichtleitfaser gefiihrtes Licht: jeweils 1 W Dauerstrich Laserlicht 
15 bei 441 nm, 

- Kerndurchmesser: jeweils 15 pm 

- Transmissionsmessung bei 630 nm. 

Es wurde festgestellt, daG sich zum Beispiel bei der ; Fuhrung von blauen Licht ^ in einer 
herkommlichen Lichtleitfaser auch die Transmission des roten Lichtes mit der Dauer der : 
20 Lichteinstrahlung merklich verschlechtert . . . . ■ , .. v .. v ..; .-. , . .. 

Die durchgehende Linie zeigt einen Transmissionsverlauf bei 630 nm for eine herkommliche 
Si0 2 -Lichtleitfaser bei der Lichtubertragung von Laserlicht mit einer Wellenlange von 441 nm. 
Die Strich-Punkt-Linie zeigt einen Transmissionsverlauf for eine Lichtleitfaser, die aus einer mit 
Wasserstoff beladene Preform hergestellt wurde. Die gepunktete Linie zeigt einen 
Transmissionsverlauf fur eine Lichtleitfaser, die aus einer mit Germanium im Kern dotierten 
Preform hergestellt wurde. Die gestrichelte Linie zeigt einen Transmissionsverlauf fDr eine 
Lichtleitfaser, die aus einer mit Germanium im Kem dotierten und mit Wasserstoff beladenen 
Preform hergestellt wurde. 



25 



30 



35 



Die dargestellten Transmissionsverlaufe zeigen auch hier for die mit 0,3 mol% Ge0 2 dotierten 
und/oder mit Wasserstoff beladenen Preformen und die daraus hergestellten Lichtleitfasern ein 
besseres Langzeitverhalten for den gesamten Wellenlangenbereich, der von einer Lichtleitfaser 
auf SiO r Basis ubertragen werden kann. Es ist hier for die erfindungsgemafien Lichtleitfasern 
nur eine sehr geringe Verschiechterung der Transmission for den gesamten Obertragbaren 
Wellenlangenbereich, d.h. von nahen Infrarot bis in den ultravioletten Bereich hinein feststellbar. 



oDOClD: <WO 01921 73A1_I_> 



WO « » 1 92173 



15 



PCT/EPO 1/06083 



10 



In e'er Praxis wird man also fur einen vorgegebenen Wellenlangenbereich die Kombination der 
Verfahrensschritte so wahlen, da* die gewunschten vorteilhaftesten Eigenschaften 
Ausgangstransmission und deren Langzeitstabilitat fur den zu ubertra^enden 
Wellenlangenbereich erzielt werden. So kann die Preform, aus der die Lichtleitfaser gezogen 
wird. mil der Auswahl der angegebenen Verfahrensschritte zur Herstellung der Preform durch 
wenice Versuche fur eine Wellenlange optimiert werden. 

Ebenso kann die Lichtubertragung fur einen vorgesehenen Spektralbereich, z.B. den des 
weifien Lichtes, zur Obertragung von rotem, grunem und blauem Laserlicht, optimiert werden, 
wobei hier die Kombination der geringen Dotierung des Kernes mit Germanium und mit der 
zusatzlichen Beladung der Preform mit Wasserstoff die bestandigsten und ausgewogensten 
Eigenschaften einer Lichtleitfaser for den relativ grolSen Spektralbereich des weitten Lichtes 
liefem. 

15 Fig. 6 zeigt eine Preform, die durch den OVD-Prozefc hergestellt wurde. Diese enthalt 
herstellungsbedingt einen Luftspait 10 mit einer Innenatmosphare 7. Das Kern-Material 4 und 
der Mantel 3 werden in einem thermischen Prozefc erzeugt, bei dem sowohi die Dotierung des 
Kerns mit Germanium als auch die Wasserstoff-Behandlung wahrend der Herstellung des 
Preform erfolgen kann. Die Preform kann aber auch nachtraglich von innen und/oder von aufien 

20 mit Wasserstoff beladen werden, wobei dies vorteilhaft bei der Umwandlung eines porosen 
Zustandes der Preform in einen giasigen Zustand erfolgt. 
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Patentanspriiche 

10 1. Verfahren zur Herstellung einer Lichtleitfaser zur Obertragung einer hohen 

Lichtieistungsdichte, bei dem in einem Zwei-Schritt-Prozefi zunachst eine Preform hergestellt 
und dann aus dieser die Lichtleitfaser gezogen wird, wobei ein Kern-Material und ein Mantel- 
Material abgeschieden werder., die durch Dotierung des Mantels ein fur 
Lichtleitungseigenschaften geeignetes Brechzahlprofil aufweisen, und das Kern-Material 

15 zusatzlich mit einer Substanz derart dotiert wird, dall dadurch die Brechzahl des Kerns 
gegenGber der Brechzahl des undotierten Kern-Materials um weniger als 0,001, insbesondere 
um 0,0004 bis 0,0008, verandert wird, wobei koine Dotierung des Kern-Materials mit Fluor 
vorgenommen wird. 

20 2. Verfahren zur Herstellung einer Lichtleitfaser zur Obertragung einer hohen 
Lichtieistungsdichte, bei dem in einem Zwei-Schriti-Prozefl zunachst eine Preform hergestellt 
und dann aus dieser die Lichtleitfaser gezogen wird, wobei die Preform nach einer Abscheidung 
eines Kern-Materials und vor dem Ziehen der. Lichtleitfaser; mit einer H 2 -haltigsn Atmosphare- 
behandelt wird, so daft das Kern-Material der Preform mit Wasserstoff beladen wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, wobei das Kern-Material aus SiCI 4 und 0 2 
abgeschieden und dabei als Substanz GeCI< zugegeben wird, so dali sich eine GeO r 
Konzentration im Kern zwischen 0,001 mol% und 1 mol%, insbesondere zwischen 0,3 und 0,6 
mol%, einstellt. 

4. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die Substanz mindestens eines der folgenden 
Elemente aufweist: Ge t P, Sn, Al, N, CI. 

5. Verfahren nach Anspruch 2, bei dem die Behandlung der Preform mit H 2 durch eine 
35 Aufcenatmosphare erfolgt 

6. Verfahren nach Anspruch 2, bei dem nach der Abscheidung des Kern-Materials eine 
Behandlung des innenbeschichteten Rohres mit einer H r haltigen Innenatmosphare erfolgt. 
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7. Verfahren nach Anspruch 5, bei dem die H 2 -haltige Auftenatmcsphare durch eine 
H 2 /0"Fiamme erzeugt wird, wobei das Verhaltnis von H 2 zu 0 2 grofier als 2, insbesondere 6, 
ist. 

8. Verfahren nach einem der obigen Anspruche in Verbindung mit Anspruch 2, bei dem 
die Eer.anctung mit der H 2 -haftigen Atmosphare bei einer Temperatur im Bereich zwischen 
600°C und 2000°C erfolgt, wobei diese Erwarmung fur jeden Punkt der Preform vorzugsweise 
fur eine Zeitdauer von uber 2 min oder mehr aufrechterhalten wird. 



10 9. Verfahren nach einem der obigen AnsprQche in Verbindung mit Anspruch 2 t bei dem 
die Behandlung mit einem Gemisch aus H 2 und einem Edefgas oder CO erfolgt, wobei 
vorzugsweise die H 2 -Konzentration kleiner ais 5%' ist. 

10. Verfahren nach einem der obigen Anspruche in Verbindung mit Anspruch 2, bei dem 
15 die Behandlung mit der H 2 -haftigen Atmosphare so lange erfolgt, bis die Dicke des Kern- 
Materials weniger als 95% ihres ursprunglichen Wertes aufweist. 

11 Verfahren nach einem der obigen Anspruche, dadurch gekennzeichnet, daft die 
Preform aus einem Rohr hergestelit wird, mit Innenbeschichtung dieses Rohres durch 
Abscheidung. -eines Mantels, nachfoigender 1 Abscheidung des Kern-Materials und 
anschlieftendem Koilabieren des innenbeschichteten Rohres. 
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12. Lichtleitfaser mit einem Kern (9) und einem Mantel (3,4) wobei, 

a) ein Kernmaterial des Kerns (9) und ein Mantel-Material des Mantels (3,4) Si0 2 
25 aufweisen, 

b) zwischen Kern-Material und Mantel-Material ein fur Lichtleitungseigenschaften geeignetes 
Brechzahlprofil besteht, 

c) das Kern-Material mit einer brechzahlandernden Substanz dotiert ist, wobei 

d) die Brechzahl des dotierten Kern-Materials urn weniger als 0,001 von der Brechzahl 
30 des undotierten Kern-Materials abweicht und 

e) das Kern-Material nicht mit Fluor dotiert ist. 

13. Lichtleitfaser mit einem Kern (9) und einem Mantel (3,4), herstellbar durch 

a) Abscheiden eines Kern-Materials (5) und eines Mantel-Material (3,4) zu' einer Preform 

35 und ■■;•■;.* 

b) Behandeln der Preform mit einer H 2 -haltigen Atmosphere, so daG das Kern-Material (5) 
mit Wasserstoff beladen wird, und 

c) Ziehen der Preform zur Lichtleitfaser. 
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Patent claim nos. 1, i2, 14, 15, IS relate to a method, to a product and to the use of said product, each of 
these being characterised by a desirable characteristic, namely that the refractive index of the doped core 
differs from that of the undoped core material by less than 0.00 1. 

The patent claims therefore cover all methods, products and uses thereof with this characteristic, while the 
patent claims only provide support in the description within the meaning of PCT Art. 6 and the patent 
application only provides disclosure within the meaning of PCT Art. 5 for a limited number of such 
methods, products and uses. 

In the present case, the patent claims lack the appropriate support' or the patent application lacks the 
necessary disclosure to the extent that a meaningful search covering the entire scope of protection sought 
seems impossible. 

Notwithstanding this, the patent claims also lack the clarity required by PCT Art 6 since they attempt to 
define the method, produc: and use by the desired result, respectively. This lack of clarity is also such that 
a meaningful search covering the entire scope of protection sought seems impossible. 

The search was therefore focussed on those parts of the patent claims that appear to be clear, supported and 
disclosed, i.e. the parts relating to the doping of an SiO : core with a doping substance that increases the 
refractive index, i.e. Ge, P, Sn, Al, N and CL in such small quantities that the refractive, index is increased 
by less than 0.001 (compared to the refractive index of the pure Si0 2 ). ' 

The applicant is advised that patent claims relating to inventions for which no international search has been 
produced cannot normally be the subject of an international preliminary examination (PCT Rule 66. 1 (e)). 
As a general rule, the EPO in its capacity as the authority entrusted With the task of carrying out an 
international preliminary examination will not conduct a preliminary examination for subjects in respect of 
which no search has been provided. This also applies to cases where the patent claims were amended after 
receipt of the international search report (PCT Article 19) or to cases where the applicant presents new 
patent claims in the course of the PCT Chapter II procedure. 
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Die geltenden Fatentanspruche 1.12,14,15,18 beziehen sich auf ein 
Verfahren, ein Produkt sowle dessen Verwendung, jeweils charakterisiert 
durch eine erstrebenswerte Eigenschaft, namlich die Abweichung der 
Brechzahl des dotierten Kerns gegenfiber der Brechzahl des undotierten 
Kern-Materials, welche weniger als 0,001 betragt. 

Die Patentanspruche umfassen daher alle Verfahren, Produkte sowie deren 
Verwendung, die diese Eigenschaft aufweisen, wohingegen die 
Patentanspruche Stfitze durch die Beschreibung 1m Sinne von Art. 6 PCT und 
die Patentanmeldung Offenbarung im Sinne von Art. 5 PCT nur fur eine ■ 
begrenzte Zahl solcher Verfahren, Produkte und Verwendungen liefert. 

Im vorliegenden Fall fehlen den Patentanspruchen die entsprechende Stutze 
bzw. der Patentanmeldung die notige Offenbarung in einem solchen Ma8e, 
da6 eine sinnvolle Recherche uber den gesamten erstrebten Schutzbereich 
unmogl ich erscheint . 

Desungeachtet fehlt den Patentanspruchen auch die in Art. 6 PCT 
geforderte Klarheit, nachdem in ihnen versucftt wird, -das Verfahren, das 
Produkt und die Verwendung durch das jewel! s erstrebte Ergebnis zu 
definieren. Auch dieser Mangel an Klarheit ist dergestalt, daB er eine 
sinnvolle Recherche uber den gesamten erstrebten Schutzbereich unmogl ich 
macht. 

Daher wurde die Recherche auf die Tei 1e der Patentanspruche gerichtet, 
welche als klar, gestiitzt und offenbart erscheinen, namlich die Teile 
betreffend das Dotieren eines Si02-Kerns mit einer die Brechzahl 
erhohenden Dotiersubstanz, namlich Ge, P, Sn, Al, N, CI und in solchen 
kleinen Mengen, dass die Brechzahl urn weniger als 0,001 (gegenuber der 
Brechzahl des reinen S102) erhoht wlrd. 

Der Anmelder wird darauf hlngewi esen, daB Patentanspruche, Oder Telle von 
Patentanspruchen, auf Erfindungen, fur die kein internationaler 
Recherchenbericht erstellt wurde, normalerweise nicht Gegenstand einer 
internationalen vorlaufigen Prufung sein konnen (Regel 66.1(e) PCT). In 
seiner Eigenschaft als m1t der Internationalen vorlaufigen Prufung 
beauftragte Behorde wird das EPA also in der Regel keine vorlaufige 
Prufung fur Gegenstande durchfCihren, zu denen keine Recherche vorliegt. 
Dies gilt auch fur den Fall, daB die Patentanspruche nach Erhalt des 
internationalen RecherchenbeNchtes geandert wurden (Art. 19 PCT), Oder 
fur den Fall, da6 der Anmelder im Zuge des Verfahrens gemaB Kapitel II 
PCT neue Patentanspruche vorlegt. 
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